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В лаборатории РФА института нефте- и угле­
химического синтеза при Иркутском госунивер- 
ситете создана программная оболочка (ПО) для 
проведения рентгенофлуоресцентного анализа 
материалов широкопеременного состава на ана­
литическом комплексе - многоканальном рент­
геновском спектрометре CPM25/IBM. В основу 
положен опыт сотрудников лаборатории (руко­
водитель проф. Смагунова А.Н.) по разработке ин­
дивидуальных и объединенных методик РФА на 
предприятиях цветной и черной металлургии, 
таких как А Г К  г. Ачинск, КРАСЦВЕТМЕТ г. Крас­
ноярск, ДСС г.Запорожье, ИЖСТАЛЬ г.Ижевск. 
ЧМК г.Челябинск и др.[ 1-6,9]. Находясь в среде 
ПО, аналитик может выполнять все, поддающи­
еся автоматизации, операции по разработке ме­
тодик РФА, проведению анализа проб и контро­
лю его метрологических характеристик. Благо­
даря оверлейной структуре, ПО устанавливается 
на любой из ПЭВМ IBM серии АТ. Полученные с 
помощью ПО коэффициенты градуировочных 
функций могут быть легко перенесены в структу­
ру программного обеспечения SAS11 для спект­
рометра ARL7200S.
ПРОГРАММНЫЙ ИНТЕРФЕЙС
Связь компьютера со спектрометром реализо- 
уется через один из последовательных портов 
СОМ 1 или COM2 с помощью стандартного интер­
фейсного шнура, выпускаемого НПО НАУЧПРИ- 
БОР или аналогичного, изготовляемого автора­
ми.
Интерфейс пользователя выполнен в виде се­
рии открывающихся меню до четырех уровней 
вложения, что позволяет средствами ПО выпол­
нять все, поддающиеся автоматизации, этапы 
анализа. О назначении используемых клавиш 
напоминает динамически меняющаяся строка 
помощи.
СТРУКТУРА ПРОГРАММНОЙ ОБОЛОЧКИ
ІЪловное меню программы, выполненое в виде 
горизонтальной строки, включает 6 основных 
пунктов:
- дрейф (учет аппаратурного дрейфа):
- анализ (анализ неизвестных проб):
- съемка образцов сравнения (сбор и накопле­
ние интенсивностей от ОС или контрольных 
проб):
- таблицы (подготовка исходных данных для 
выполнения измерений и расчетов, просмотр 
полученных значений коэффициентов градуиро­
вочных функций):
- выбор уравнения (построение градуировоч­
ной функции методики, включая коррекцию из­
меренной интенсивности не только на матрич­
ные эффекты, но и на фон и наложение линий): 
-EXIT (оценка правильности методик анали­
за, разложение погрешносей эксперимента по 
схеме дисперсионного анализа).
Подменю Таблицы предоставляет возмож­
ность формировать и корректировать в режиме 
ввода с клавиатуры 6 таблиц данных различного 
назначения: PR, LC, MC, СО, IN, DP. Чтобы пре­
дусмотреть возможность переноса данных, назва­
ния таблиц и включаемая информация подобны 
таковым для программного обеспечения SAS11 
спектрометра ARL72000S. Программные модули, 
обеспечивающие работу с таблицами, выполне­
ны в виде табличных редакторов и позволяют с 
помощью клавиш управления курсором вводить 
и корректировать информацию в любой позиции. 
Ткблипа PR содержит информацию о типе ана­
лизируемого продукта, определяемых элементах, 
номерах каналов, необходимости установки 
фильтров и учета постоянной составляющей фона 
для каждого измерительного канала, а также 
коррекции измеренных интенсивностей на на­
ложение линий. На рис. 1 приведена таблица PR, 
сформированная для РФА сплавов на основе Ni. 
Таблица LC представляет информацию о коэф­
фициентах учитывающих наложение линий и 
другие факторы, вызывающие вариации интен-
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Рис. 1. Таблица PR при РФА сплавов на основе Ni
сивности фона в измерительном канале с изме­
нением химического состава проб. Таблица MC 
включает коэффициенты градуировочной функ­
ции. В Таблицу СО вносится информация о хи­
мических составах ОС или контрольных проб; их 
количество не должно превышать 100. В Таблицу 
IN вносятся значения измеренных интенсивно­
стей для этих образцов. Таблица DP создается для 
контроля сходимости результатов анализа. Таб­
лицы LC и MC формируются автоматически при 
построении градуировочной функции методик, 
таблица IN- в режиме сбора интенсивностей от 
ОС. Все таблицы, описывающие конкретную гра­
дуировочную функцию, объединяются общим 
номером программы и сохраняются в одном под­
каталоге. Наибольшее число различных про­
грамм равно 100. Предусмотрены операции ко­
пирования и удаления таблиц данных. При пол­
ном заполнении всех номеров программ и мак­
симальном размере таблиц размещение файлов 
данных потребует около 2 Мгб дискового про­
странства.
Подменю Съемка образцов сравнения позво­
ляет выполнить в автоматическом режиме одну 
или две серии измерений интенсивностей от ОС. 
При этом программа производит контроль и от­
браковку грубых выбросов в результатах парал­
лельных измерений при одной установке образ­
ца. Измерения по желанию оператора можно пре­
рвать в любое время, а затем продолжить без по­
тери накопленных данных. После окончания вто­
рой серии автоматически оценивается воспро­
изводимость измерения интенсивностей и нали­
чие систематических расхождений между двумя 
сериями измерений. Средние значения интен­
сивностей для двух серий измерений заносятся 
в файл. Если наблюдаются систематические рас­
хождения в данных 1 и 2 серии измерений в ка­
ком-либо канале, то можно отдать предпочтение 
одной из них.
Подменю Выбор уравнения предназначено 
для построения градуировочных функций мето­
дик и предоставляет обширные возможности для 
методических разработок, особенно примени­
тельно к РФА гомогенных материалов. Процеду­
ра построения градуировочных функций ориен­
тирована на разработку объединенных методик 
анализа материалов широкопеременного хими­
ческого состава. Максимальный размер матри­
цы градуировочных образцов равен 100, при на­
личии в них 18 элементов.
Для гетерогенных материалов градуировоч­
ная функция может быть задана уравнением 
множественной регрессии общего вида:
с,  -  о + І  j l j + l  uhlj • (!)
где С, , /, - соответственно содержание и ин­
тенсивность аналитической линии определяемо­
го элемента /'; /у - интенсивность аналитической 
линии влияющего элемента j: а0, аг а -  эмпири­
ческие числовые параметры, найденные мето­
дом наименьших квадратов. Предусмотрена воз­
можность использования для нахождения этих 
параметров взвешенного метода наименьших 
квадратов, что позволяет при широких вариаци­
ях С, в несколько раз повысить точность опреде­
ления нижнего диапазона содержаний элемен­
тов [6]. Вместо /, в уравнении (1) может быть зака­
зано отношение этой величины к интенсивнос­
ти, зарегистрированной в канале сравнения, что 
делает возможным реализацию способов стан­
дарта-фона, внутреннего стандарта и комбини­
рованного варианта способа внутреннего стан­
дарта]. Применение последнего способа особен­
но перспективно в экологии [2]. Поиск оптималь­
ной формы регрессионного уравнения выполня­
ется автоматически и иллюстрируется построе­
нием графиков, причем, если данные о содержа­
нии элемента ів каком-либо образце недостаточ­
но надежны, его можно исключить при расчете 
параметров только для этого элемента. При вы­
полнении регрессионных вычислений диалог с 
аналитиком ориентирован на использование 
клавиш управления курсором и позволяет вер­
нуться к любому вопросу на этапе выбора вари­
анта расчета или просмотра результатов. На 
рис.2 представлен вид экрана при определении 
Мп в никелевых сплавах по уравнению (1). Пара­
метр "Аргумент" задает выбор уравнения связи: 
lj - уравнение (1), “Стандарт"- канала сравнения, 
“Степень п"- степень градуировочной функции, 
“Элементы j"- перечень элементов, входящих в 
первую сумму уравнения (1), “Элементы ij" - пере­
чень элементов, входящих во вторую сумму урав­
нения (1), “Вес"- статистический вес ОС, “Исклю­
чать N?"- номера исключаемых ОС. Символы эле­
ментов, выбранных в качестве влияющих, выде­
ляются инверсным изображением в верхних 
строчках окна просмотра. В правой части этого 
окна последовательно выводятся коэффициенты 
парной корреляции между содержаниями эле­
ментов в анализируемых материалах, коэффици­
енты градуировочной функции, затем для каж­
дого ОС истинное и рассчитанное содержание 
элемента /, а также относительная погрешность 
расчета (%).
Для гомогенных материалов, кроме уравнения 
(1}, градуировочная функция может быть задана
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14 14.7100 14.2793 2.93 2fm-12
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Рис.2 Вид диалогового окна при выполнении регрессионных вычислений
уравнением с теоретическими a -коэффициента­
ми [7]:
с,. .(a0+aili+a2lf)(UlijCj)- (2)
7
где Су-содержание влияющего элемента j  a0, a , ,a2- 
эмпирические числовые параметры, найденные 
также взвешенным методом наименьших квад­
ратов. Эти параметры могут быть определены для 
трех участков зависимости Су = /(/,) для каждого 
из элементов/. Оценка теоретических а-коэффи- 
циентов основана на использовании теоретичес­
ких значений интенсивностей, рассчитанных по 
алгоритму, предложенному авторами работы (8). 
В модуле оценки a -коэффициентов предусмотре­
но два варианта расчета, в первом оценивается 
один набор постоянных коэффициентов по схе­
ме. описанной в работе [7], во втором - учитыва­
ются вариации их значений при изменении со­
става анализируемых материалов [4). Использо­
вание последнего способа нахождения а-коэффи­
циентов позволило авторам достичь требуемой 
точности определения Сг и Мп при разработке 
объединенной методики анализа сталей [4,9], в 
которой содержания элементов варьировали в 
следующих пределах : Ni от О до 0.34, Сг от О до
0.3, Мп от О до 0 .17, Si от О до 0.06, Мо от 0 до 0.06, 
Wот0 до 0.24,Ѵот 0 до 0.07, Со от0 до 0.1, І^отО.5 
до 0.99. Указанный диапазон охватывал состав
456 различных марок сталей и адекватно отра­
жает наиболее распространенные на практике 
аналитические задачи. В настоящее время Ин­
ститут стандартных образцов (ИСО) ЦНИИЧерме- 
та заканчивает выпуск специального комплекта 
(РГ) ГСО химического состава сталей, состав ко­
торого разработан с участием авторов [9]. Комп­
лект разбит на три подкомплекта представляю­
щие низко,-среднелегированные, высоколегиро­
ванные и быстрорежущие стали. Использование 
РГ - комплекта ГСО в сочетании со средствами, 
предоставляемыми описываемой ПО, обеспечи­
вает возможность градуирования объединенных 
методик анализа сталей.
При определении малых содержаний элемен­
тов предусмотрено три способа исправления из­
меренной интенсивности на фон. Первый учи­
тывает только постоянную составляющую фона, 
зарегистрированную от фонового образца, несо­
держащего определяемых элементов. Два других 
- учитывают зависимость интенсивности фона 
под аналитическими линиями элементов от хи­
мического состава образцов. Применение моду­
лей учета фона и наложения линий позволяет, 
например, определять малые содержания Р и Си 
в пробах сталей с указанными выше вариация­
ми содержаний Мо и Ni [9].
По желанию оператора в рамках анализа од­
ного продукта для одних элементов градуировоч­
ная функция может быть задана уравнением (1), 
других - (2). Коэффициенты градуировочных фун­
кций записываются в таблицы MC и LC автома­
тически.
Подменю Дрейф включает процедуры созда­
ния т а б л и ц ы ^ , содержащей номинальные (за­
регистрированные при сборе интенсивностей от 
ОС) и измеренные перед выполнением анализа 
интенсивности аналитических линий элементов 
от образцов, предназначенных для учета аппа­
ратурного дрейфа. Их максимальное количество 
равно 10. Номинальные значения интенсивнос­
тей могут быть записаны в таблицу автоматичес­
ки, значения интенсивностей, измеренные в 
день выполнения анализа, также вносятся в таб­
лицу автоматически. Специальный программ­
ный модуль позволяет формировать и корректи­
ровать эту таблицу в режиме экранного редакто­
ра. При оценке коэффициентов, учитывающих 
аппаратурный дрейф, взаимное расположение 
образцов также иллюстрируется графически. 
Если наблюдаемая картина не устраивает опе­
ратора, можно отказаться от использования ка­
ких-либо образцов для данного элемента и рас­
считать корректирующие коэффициенты без их 
участия. N
Подменю Анализ обеспечивает определение 
состава неизвестных проб . Выбор необходимой 
методики осуществляется по номеру программы. 
Возможны три режима выполнения анализа. 
Последовательный, когда программа ожидает 
ввода номера образца, автоматический, когда 
образцы непрерывно поступают с диска и им 
присваиваются последовательные порядковые 
номера, двупрограммный, когда на один диск 
ставятся пробы двух продуктов, анализируемые 
по программам с различными номерами. При 
выполнении измерений предусмотрен контроль 
грубых выбросов, а в случае приготовления двух 
излучателей и контроль сходимости результатов 
анализа. Если в таблице PR был описан символ 
элемента, для которого отсутствует измеритель­
ный канал, то программа будет запрашивать для 
каждой пробы ввод содержания этого элемента, 
неопределяемого рентгеновским методом. Это 
позволяет, например, вводить поправку на содер­
жание С при РФА сплавов на основе Fe и Ni или 
потерь при прокаливании при РФА порошковых 
материалов, гомогенизированных сплавлением 
с флюсом. Результаты анализа могут быть запи­
саны в текстовый файл или базу данных.
Подменю Exit применяется для оценки стати­
стических характеристик методик анализа. Вы­
полняется оценка правильности результатов 
анализа или разложение погрешностей экспери­
мента по схеме дисперсионного анализа с ис­
пользованием встроенного в ПО модуля измере­
ния интенсивностей от ОС. Данные для прове­
дения расчетов могут быть также введены и в руч­
ном режиме.
ОСНОВНЫЕ ПРЕИМУЩЕСТВА ПО
Созданная ПО, по сравнению с серийным про­
граммным обеспечением, выпускаемым ПО На- 
учприбор, имеет следующие преимущества:
- выполнение всех операций подготовки исход­
ных данных, градуирования методик и анализа 
проб в среде ПО;
- наличие удобного интерфейса с пользовате­
лем, выполненного в виде вложенных меню, снаб­
женных динамически меняющейся строкой по­
мощи;
- разработка модулей-редакторов таблиц ис­
ходных данных, позволяющих легко корректиро­
вать, копировать и удалять хранимую информа­
цию;
- прерывание и продолжение измерений без 
потерь информации в режиме сбора и накопле­
ния интенсивностей от ОС;
- задание градуировочной характеристики 
методики двумя различными типами уравнений 
(1) и (2):
- возможность разработки объединенных ме­
тодик анализа за счет использования специаль­
ных приемов оценки градуировочных коэффици­
ентов при широких вариациях состава образцов:
- возможность определения малых содержа­
ний элементов при больших вариациях интен­
сивностей фона в измерительных каналах, обус­
ловленных прямым наложением линий и диф­
фузно рассеянным кристаллом-анализатором 
флуоресцентным излучением элементов пробы.
ВЫВОДЫ
Создана программная оболочка для проведе­
ния рентгенофлуоресцентного анализа матери­
алов широкопеременного состава на аналитичес­
ком комплексе - многоканальном рентгеновском 
спектрометре CPM25/IBM. ПО внедрена в анали­
тическую практику лабораторий ЧМК АО МЕЧЕЛ 
(г.Челябинск) и АО ЛИТМАШ (г.Иркутск).
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РАЗРАБОТКА ПЕРЕНОСНЫХ 
СПЕКТРОМЕТРОВ
В ЗАО “СПЕКТРАЛЬНАЯ ЛАБОРАТОРИЯ”
ЗАО “С пектральная лаборатория” производит разработку , изготовление и по­
ставку переносных оптических эм иссионноы х спектрометров, с помощ ью ко­
торых можно анализировать хим ический состав черны х и цветны х металлов, 
сплавов, порош ков и других м атериалов непосредственно в цехах, ш ихтовы х 
дворах, складах . полевых условиях. Прибор сочетает в себе точность стац и о­
нарны х спектрометров ти п а  МФС-8, ДФС-51 с удобством пользования перенос­
ны ми стилоскопами (малым весом, всепогодностью, неограниченны м  числом 
рабочих каналов).
Тип прибора: переносной оптический эмиссионный спектрометр;
вес спектрометра: 15 кг, в составе- источник возбуждения, полихрома- 
тор, схема регистрации и компьютер;
количество одновременно
определяемых элементов: не ограничено;
время однократного анализа: 1-2 минуты;
диапазон определяемых
концентраций: от 0,01 % до 100%.
Просим присылать Ваши запросы на выполнение работ по адресу: 
193131  г.Санкт-Петербург, пр.О буховской обороны , д .1 6 3 , к. 122  
ЗАО“С пектральная лаборатория".E-m ail toronov@ dem i.spb.ru  
Т ел еф он /ф ак с (812) - 2 7 2 -9 8 -9 6 . Ф акс (812) - 1 0 8 -1 8 -6 2
Наш офис располож ен по адресу : 1 9 1 123г.Санкт-Петербург, ул.Чайковского, 
д .3 8 .\  9 кв .31 (м ."Ч ерны ш евская”,вход с пр.Ч ерны ш евского, Э .кв.ЗІ)
